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La presente invention concerne des dispersions 
aqueuses de compositions de matieres polymeres hydrosolubles 
ayant une bonne stability et une bonne fluidity et la prepara- 
tion de ces dispersions. 

5 On entend par bonne stability le fait que la 

dispersion aqueuse ne se separe pas en couches au cours d'un long 
stockage, et par bonne fluidity le fait que. compte-tenu de 
sa teneur en polymere, la dispersion est moins visqueuse que 
des solutions aqueuses de polymeres hydrosolubles . 

Bri evement, on P e ^t preparer ces dispersions 
aqueuses de compositions de matieres polymeres hydrosolubles 
en polymerisant (a) une quantite specifi.ee d'un monomere a insa- 
turation ethylenique pouvant former un polymere hydrosoluble 
dans (b) une quantite specifiee d'une solution aqueuse d'un po- 
15 lymere hydrosoluble. en reglant le rapport ponderal de (a) a 
lb) a une valeur specifiee. Le pr0 duit ainsi obtenu est une 
dispersion aqueuse dans laguelle de fines particules d'un poly- 
mere hydrosoluble a haut poids moleculaire forme a partir du 
monomere (a),et du polymere hydrosoluble (b), sent uniformement 
20 daspersees dans un milieu aqueux. Cette dispersion aqueuse 

donne facilement une solution homogene par dilution U'eau. 

Les dispersions aqueuses selon cette invention, 
£1 n6cessai " ^es avoir ete trans formees en solutions par 
dHutxon a 1'eau, peuvent avantageusement servir dans un cer- 
tain nombre de domaines technologigues comme agents de floculation 
epaxssissants. agents de conditionnement des sols, adhesifs 
additifs pour aliments, agents dispersants. detergents, addi- 
tifs pour medicaments ou produits cosmetiques etc.. 

Des polymeres hydrosolubles de monomeres a 
insaturation ethylenique pouvant former de tels polymeres ont 
ete m 1S sur le marcbe pour les divers domaines d 'utilisation que 
l'on vient d'indiquer et a titre d'exemples caracteristiques , 
on emploie le polyacrylamide, le polyacrylate de sodium et le 
methacrylate quaternaire de polydimethylaminoethyle hydroso- 
lubles respectivement comme agents de floculation ou de preci- 
pitation dans 1' industrie du papier, dans le traitement de 
la bauxite pour la production d'alumine et dans la traitement 
des eaux usees. l e polyacrylate de sodium etant utilise aussi 
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comme agent d 1 agglutination et de coagulation dans le traitement 
de produits alimentaires comme les saucisses, ou comme epaissis- 
sant de latex ou autres produits semblables. 

Dans la plupart des cas ces polymeres hydroso- 
lubles connus se trouvent dans le commerce a l*etat pulverulent, 
1 'utilisateur dissolvant la poudre dans l'eau pour I'utiliser, 
Le polymere en poudre gonfle dans l'eau et les particules flo- 
culent ou forment une sorte de geiee, mais il est extremement 
difficile de dissoudre un tel polymere dans l'eau et pratique- 
ment impossible de former une solution agueuse concentr6e 
homog^ne, et l'usager eprouve souvent des difficultes & disper- 
ser la poudre et & former une solution de polymere homog&ne 
avec les matures pulv^rulentes que 1 1 on trouve sur le march^. 
Malgre un tel inconvenient, les polymeres hydrosolubles sont 
actuellement fournis ^ l'6tat pulverulent, principalement du 
fait que les methodes de polymerisation habituelles ne peuvent 
donner des solutions aqueuses a forte concentration ou des dis- 
persions aqueuses de polymeres hydrosolubles a haute masse 
moieculaire . Outre leur emploi incommode, la production de poly- 
m&re en poudre est coOteuse car pour recuperer une matifere 
polymere & l'etat pulverulent h partir d'une solution aqueuse 
obtenue par une methode de polymerisation ordinaire, le cotft 
et I'energie pour 1 'evaporation d'une grande quantite d'eau et 
pour le sechage de la poudre sont eieves . Des methodes de poly- 
merisation usuelles pour la fabrication de polymeres hydroso- 
lubles £ partir de monomeres & insaturation ethyienique sont 
decrites assez longuement ci-apres . 

La methode la plus generale est une polymeri- 
sation en solution dans de l'eau comme solvant, methode qui a 
l'avantage que la polymerisation peut etre facilement executee 
sur une solution aqueuse du monoralre en presence d'un induc- 
teur de polymerisation, et elle permet d'obtenir facilement 
un polymere & haute masse moieculaire, mais elle a cependant 
les defauts suivants. 

(1) II est tr£s difficile de dissiper la cha- 

leur de reaction. 

(2) Comme il y a une limite (5 k 30%) & la 
concentration du monom^re dans la solution aqueuse au cours de 
la polymerisation, il est difficile d'accroitre la productivite . 
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(3) A mesure que la reaction se fait le melange 
devient beaucoup plus visqueux et il est difficile de l'agiter, 
ce qui donne comme produit une sorte de gelee tres incommode 
& manipuler, et pour la reduire en poudre, des operations com- 
5 pliquees telles que recuperation, sechage et pulverisation sont 
n£cessaires . 

En vue de remedier & ces inconv£nients , il a 
ete propose une polymerisation avec precipitation dans laquelle 
la polymerisation est effectuee dans un solvant organique pou- 

lO vant dissoudre le monomlre mais non le polymere le polymere 
forme se separant ainsi a I'etat de precipite, ainsi qu'une 
polymerisation en suspension eau — -dans-huile dans laquelle 
on disperse un melange d'un monomfere et d'eau, avec l'aide 
d'un agent surfactif, dans un solvant organique dans lequel aussi 

15 bien le monom^re que le polymere sont peu solubles, puis on 

polymerise. Mais ces methodes ont divers defauts. Par exemple, 
comme on op&re dans un solvant organique, il est difficile 
d'obtenir un polymere a haute masse moieculaire, et en outre un 
appareil de grande dimension est necessaire pour recuperer le 

20 solvant* Le polymere forme ne se dissout pas facilement d'une 
mani^re homog&ne dans l'eau et une masse geiifiee a tendance 
^ se former , et une fois formee, l'eau penetre dif f icilement 
dans cette masse et la dissolution du polymere est extremement 
longue . 

25 En plus de ces methodes il a ete aussi propose 

une methode consistant a polymeriser un monomere ethylenique 
hydrosoluble dans un milieu de dispersion liquide organique 
hydrophobe contenant un emulsionnant pour former une emulsion 
du type eau-dans-l'huile, puis & transformer cette emulsion 

30 avec de l'eau en une emulsion huile -dans -1 1 eau sans separer 
le polymere forme, 1* emulsion finale huile-dans-1 'eau etant 
employee telle quelle. Mais comme on utilise dans cette methode 
une grande quantite d'un solvant organique insoluble dans l'eau, 
il se pose le probleme de la pollution par ce solvant, et de 

35 plus il faut un agent surfactif pour transformer 1' emulsion 

eau-dans-1 'huile en une emulsion hu ile -dans -1 ' eau . De surcroit, 
la stabilite de la dispersion n' est pas satisfante et elle 
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peut coaguler au cours du stockage ou du transport. 

Or dans les recherches qui ont conduit a la 
pr£sente invention, la Demanderesse a trouv£ un proc6d£ dc fabri- 
cation de dispersions aqueuses de polymeres hydrosolubles 

5 n'ayant pas les inconve" nients des diverses methodes connues que 
l'on vient de d6crire . Dans ce proced6, la polymerisation se 
fait facilement sans entrainer une elevation de la viscosite 
pouvant rendre difficile I 1 agitation du melange, et 1* on peut 
obtenir ainsi une dispersion aqueuse stable et tres fluide a 

10 une concentration 61ev6e du polymere inconnue jusqu'ici. La masse 
mol^culaire du polymere ainsi forme est equivalente a celles 
des polymeres & haute masse mole'culaire qui sont obtenus par 
les methodes habituelles de polymerisation en solution aqueuse, 
et la dispersion aqueuse formee par le present proc£de* peut 

15 etre facilement transformed par dilution a l'eau en une solu- 
tion aqueuse homogene du polymere sans que 1 1 on se heurte aux 
difficultes qui sont li£es aux matieres polymeres pulverulentes . 
Les solutions aqueuses ainsi obtenues peuvent etre avantageuse- 
ment employees pour des floculations et autres usages qui ont 

20 6te* indiqu£s plus haut. 

La presente invention sera maintenant decrite 

plus en detail ci-apres. 

Cette invention a done pour objet un proc£de" 
de preparation d'une dispersion aqueuse d'une composition de 

25 matiere polymere hydrosoluble ayant une bonne stability et une bonne 
fluidity, proc£d£ selon lequel on polymerise (a) un ou plusieurs 
monomeres a insaturation ethyl£nique pouvant former un polymere 
hydrosoluble dans une solution aqueuse de (b) un ou plusieurs 
polymeres hydrosolubles differents du polymere du monomere (a), 

30 la solution aqueuse contenant 3 a ISO parties en poids du poly- 
mere hydrosoluble (b) pour 100 parties en poids d'eau, la pro- 
portion du monomere (a) £tant de lO a 150 parties en poids pour 
lOO parties d'eau et le rapport pond6ral a:b Stant compris entre 
1:5 et 5:1. 

3 5 La caracteristique de ce procede* est que 1 1 on 

polymerise une proportion relativement importante du monomere 
£thylenique (a) dans une solution contenant une quantity relati- 
vement importante du polymere hydrosoluble (b) . II ne se produit 
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pas dans ce procede, au cours de la polymerisation, une eleva- 
tion de viscosite pouvant rendre difficile 1 ' agitation du melange, 
et la dispersion formee reste stable et fluide malgr6 sa con- 
centration relativement e levee . De plus, la dispersion aqueuse 
5 peut etre facilement trans formee en une solution aqueuse homo- 
gene par dilution a l'eau. On pense que ces avantages peuvent 
d£couler des faits suivants : 

Si suivant le present procede, le monomere 
ethylenique (a) est polymerise dans la solution aqueuse du poly- 
1° mere hydrosoluble (b), le polymere forme donne un coraplexe 

aqueux labile avec le polymere (b) , sans etre dissous dans l'eau, 
et il se produit une separation de phases entre ce complexe 
et la phase aqueuse, ce qui forme des particules microscopiques . 
On pense que c'est la la raison pour laquelle on obtient une 
15 dispersion aqueuse peu visqueuse. Une autre possibility est 
que, comme le polymere forme et le polymere hydrosoluble (b) 
initialement pr6sent, ne se dissolvent pas mutuellement, le 
polymere forme et la solution aqueuse du polymere (b) subissent 
une separation de phases a mesure que se fait la polymerisation, 
20 et ainsi le polymere forme donne des globules microscopiques 
qui se dispersent dans la solution du polymere (b) en formant 
une dispersion aqueuse peu visqueuse • 

Mais si I 1 on ajoute suffisamment d'eau a la 
dispersion aqueuse obtenue, cette addition s " oppose facilement 
25 a la separation des phases et il se forme une solution aqueuse 
homogene . 

l*es monomeres insatures (a) formant un poly- 
mere hydrosoluble, que 1 ' on peut polymeriser par le procede 
selon cette invention, sont des produits connus, dont la plupart 
30 ccmportent un groupe acryloyle . D'une maniere caracteristique 

ces monomeres peuvent etre represented par les formules I, II 
et III suivantes. 
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1 2 3 

R repr£sentant l'hydrog&ne ou un m£thyle, et R et R , inde- 

pendamment l'un de 1' autre, repr§sentant chacun l'hydrogdne, un 

alkyle en C 2.*~ C 5 ou un hy drox y~ alk y le en c i~ C 5* 

Des monomdres de formule I sont par exemple 
5 1 1 acrylamide, le m6thacrylamide, le N-m6thylacrylamide, le N- 
m£thylm£thacrylamide, le N, N— dimethyl acrylamide , le N, N- 
dime thylmSthacryl amide, le N, N-di£thylacryl amide, le N, N- 
d±6 thy lm6thacryl amide, le N-m£thyl-N-£thylacrylamide, le N-methyl- 
N-£thylm£thacryl amide, le N-hydroxy6thyl acrylamide et le N- 
lO hydroxy£thylm£thacryl amide . 

R 
■ 

CH 9 = C-C-OX (II) 

o 

R repr£sentant l'hydrog&ne, un m§thyle ou un halog£ne et X 
15 l^ydrogene, un m£tal alcalin ou le groupe -NH 4 • 

Des monomeres de formule II sont par exempli 
les acides acrylique et m€thacrylique, les acrylates et m£tha- 
crylates de sodium, potassium et ammonium et les acides cx- 
chloroacrylique, « -bromo- acrylique et tx-fluoroacrylique • 

20 r 1 

CH^ = C-C-OY (III) 

o 

R 1 repr£sentant l'hydrogene ou un methyle et Y un groupe 
R 5 



25 —R ou — R N R Z , dans lesquels 

R 6 



4 7 

R et R repr^sentent chacun, un alkyl^ne ou un hydroxy- 

5 6 8 9 
alkyl^ne en C 9 a C_, R , R , R et R repr£sentent chacun un 

lO 

alkyle en C 1 ~ C 5# R repr6sente un alkyle en C^-C^, un 

30 henzyle, ou un groupe -C^COOH et Z un anion halog^ne, 
S0 3 OCH 3 , 1/2 S0 4 , CH 3 S0 3 , ou CI^COO. 

Des monomeres de formule ill sont par exemple les 

suivants : 
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CH 2 = CHC00C 2 H 4 N(CH 3 ) 2 , 

CH 2 = CHC00C 3 H 6 N(CH 7i ) 2 , 

Cri 2 = CHCOOC^H 8 N(CH 5 ) 2 , 

CH 2 = CHCOOC 2 H^N(CH 5 )C 2 H 5 , 

CH 2 = CHCOOC 2 H^N(C 2 iI 3 ), 

CH 2 = CHCOOC 5 H 10 N(C 2 H 5 ) 2 , 

CH 2 = CHCOOCH 2 CH(OH)CH 2 N(CH 5 ) 2 , 

CH 3 = C(CH 3 )COOC 2 H^W(CH 3 ) 2 , 

CH 2 = C(CH 7> )C00C 3 H 6 N(CH 3 ) 2 , 

CH 2 = C(CH 3 )C00C 4 H 8 N(CH 3 ) 2 , 

CH 2 = C(CH 3 )COOC 2 H 4 N(CH 3 )C 2 H 5 , 

CH 2 = C(CH 3 )COOC 2 H if (C 2 H 3 ) 2 , 

CH 2 = C(CH 3 )COOC 3 H 10 H(C 2 H 3 ) 2 , 

CH 2 = C(CH 3 )COOCH 2 CH(OH)CH 2 N(CH 3 ) 2 , 

CH 2 = CHCOOC 2 H^N^:CH 3 ) 3 Cl'^ , 

CH 2 = CHCOOC 3 H 6 N®(CH 3 ) 3 Cl € ' , 

CH 2 = CHCOOC^HgN® (CH 3 ) 2 CH 2 -^^Ci e , 

CH 2 = CHC00C 2 H^N® (C^^Cl^COOHCl-*, 

CH 2 = CHCOOCH 2 CH(OH)CH 2 N e (Cri 3 ) 3 Ci e , 

ch 2 = c(ch 3 )cooc 2 ii,n® (ca 3 ) 3 ci G , 

CH 0 = C(CH,)COOC^H ft N® (CH ),Ci e , 

CH 2 = C(CH 3 )COOCH 2 CH(OH)CH 2 N® (CH 3 ) 3 C1^ : 

CH 2 = CHC00C 2 H^N® (CH 3 ) 3 S0 3 CH 3 e , 

CH 2 = CHCOOC^I^CCH^l/aSO^, 

CH 2 = CCCH^COOC^H® (CH^SO^CH, 0 , 

CH 2 = C(CH 3 )COOC 2 H 4 N e (CH 3 ) 3 CH 3 COO e , 

CH 2 = C(CH 3 )COOCH 2 CH(OH)CH 2 N® (CH 3 ) 3 C1 0 
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Mais on peut aussi choisir dans le present pro- 
c6de d'autres monomeres a insaturation ethylenique pouvant 
former des polymeres hydrosolubles, tels que l'acide styrene- 
sulfonique, la vinylpyridine et la vinylpyrrolidone, qui 
5 ne sont pas compris par les formules I, II et III. 

Les monomeres (a) peuvent etre employes indi- 
viduellement ou en melanges de deux ou plus d'entre eux. 

D'autres monomeres qui ne forment pas de hauts 
polymeres hydrosolubles peuvent etre utilises comme comonomeres 
10 dans des proportions conduisant a la formation de polymeres 

hydrosolubles conjointement avec le monomere (a) . Des exemples 
de tels comonomeres sont 1 1 acrylonitrile, l'acide mal^ique 
et 1' acetate de vinyle ♦ 

Les polymeres hydrosolubles formes a partir 
15 des monomeres I, II et III different les uns des autres par 

leurs propri6t£s, dont dependent leurs possibilites d'emploi. 

Les polymeres hydrosolubles (b) sont aussi 
des produits connus • Des polymeres appropri^s de ce type sont 
ceux ayant une masse mol£culaire de 300 a 10.000.000 et com- 
20 portant des motifs d'un ou de plusieurs groupes fonctionnels 

choisis parmi les groupes 6ther, hydroxyle, carboxyle, sulfone, 
ester sulfurique, amino, imino, amino-tertiaire, ammonium qua— 
ternaire et hydrazine parmi lesquels on donne une preference 
particuliere aux groupes £ther, hydroxyle, carboxyle. On peut 
25 utiliser corame polymere (b) un seul ou plusieurs de ces poly- 
meres en melange , raais il est souhaitable que la proportion 
dans le melange du polymere ayant un groupe 6ther, hydroxyle 
ou carbpxyle, soit d'au moins 10% en poids par exemple . Par 
ailleurs le polymere (b) doit etre different du polymere 
30 formE a partir du monomere (a) 

Des exemples pref^res du polymere (b) sont des 
polymeres ayant un groupe £ther, hydroxyle ou carboxyle, 
comme la g£lose, la gomme arabique, le dextranne, 1 1 amidon 
et derives de 1 1 amidon, des derives de la cellulose, les poly- 
3 5 Ethylene-glycols et les oxydes de polyethylenes , les poly- 
propylene-glycols et les copolymeres d' Ethylene -glycol et de 
propylene-glycol et l'alcool polyvinylique , ainsi que des 
polymeres contenant d'autres groupes comme la polyvinyl- 
pyrrolidone, la polyvinylpyridine et la polyethylene-imine . 
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Mais le poly£thyl&ne-glycol , 1 ■ oxyde de poly- 
ethylene, l'alcool polyvinylique, les copolymeres d'ethylene- 
glycol et de propylene -glycol ainsi que le propylene -glycol 
sont pa r t i cul i ereme nt preferables. 
5 Dans le proc6de selon cette invention la teneur 

en polymere (b) de la solution agueuse du polymere hydrosoluble 
(b) , ainsi que la proportion du monoraere (a) a polym6riser et 
le rapport pond§ral du monomere (a) au polymere (b) , sont des 
facteurs importants qui sont lies entre eux pour donner la 
10 dispersion aqueuse cherchee de la composition polymere hydro- 
soluble. 

La concentration du polymere (b) dans la solu- 
tion aqueuse est d'au moins 3 parties en poids, de preference 
d'au moins 5 parties et mieux encore d'au moins 10 parties, pour 

15 lOO parties en poids d'eau, et elle peut s'elever jusqu'a ISO 
parties en poids, de preference jusqu'a 125 parties et mieux 
encore jusqu'a lOO. Si en effet la proportion du polymere (b) 
est inferieure a 3 parties en poids, il est difficile d'obtenir 
une dispersion aqueuse peu visqueuse et stable, tandis que 

20 par ailleurs si cette proportion depasse ISO parties, il 

devient difficile de dissoudre le polymere (b) dans l'eau, 
et comme de plus, le polymere (b) a lui-meme une forte viscosite 
dans l'eau, la viscosite de la dispersion aqueuse finale est 
trop eievee et on n*obtient pas la fluidite et la stabilite 

25 voulues . 

La proportion du monomere (a) a polymeriser 
est d'au moins 10 parties en poids pour^lOO parties d'eau 
comme milieu reactionnel, la limite sup^rieure etant de 150 
parties, de preference de lOO parties. En outre, le rapport 

30 ponderale (a) : (b) doit etre compris entre 1:5 et 5:1, de prefe- 
rence entre 1:2,5 et 2,5:1. Si la proportion du monom&re (a) 
est inferieure ^ 10 parties pour lOO parties d'eau, il est 
difficile de former un polymfere a haute masse moleculaire, 
tandis que si cette proportion depasse ISO parties, la viscosite 

35 ae la dispersion finale devient trop eievee et I'on ne peut 

obtenir un produit ayant la stabilite et la fluidite voulues. 
Si le rapport ponderal (a) : (b) n'est pas compris entre les 
limites specif iees, il est difficile aussi d'obtenir la dis- 
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persion aqueuse cherch^e. Par exemple, si la proportion du mono- 
m&re (a) depasse la limite specifiee pour le rapport pond6ral 
indique, on obtient une dispersion aqueuse comprenant une pro- 
portion principale du polymere du raonomdre (a) , et dont la 
5 viscosity est dominie par la viscosity de ce polymere, et si 
c'est au contraire la proportion du polymere (b) qui depasse 
la limite specif x&e pour le rapport ponderal indique, on obtient 
une dispersion aqueuse comprenant une proportion principale 
du polymere (b) , et dont la viscosite est dominie par la 

lO viscosity de ce polymere (b) . Dans les deux cas on ne peut 

obtenir une dispersion ayant la stabilite et la fluidity voulues • 

La reaction de polymerisation se fait par 
simple chauffage mais il est preferable d'op£rer en presence 
d'un inducteur radicalaire, rayonnement ultraviolet ou autre 

15 rayonnement actinique, et il est particuli&rement preferable 
d'ajouter un inducteur radicalaire hydrosoluble tel que le 
peroxyde d'hydrogene, le persulfate de potassium ou d ■ ammonium 
ou un systeme dit redox forme d'un tel inducteur radicalaire 
hydrosoluble et d'un agent reducteur comme une amine ou le 

20 sulfite de sodium, La proportion de 1* inducteur sera ordinaire- 
ment de O, 005 a 10% du poids du monom^re (a), et il peut etre 
ajoute en totalite au debut de la polymerisation, ou bien 
on peut en ajouter une partie au debut et le reste a raesure 
que la polymerisation se poursuit. 

La temperature de la reaction de polymerisation 

25 est en general de lO a 100°C, de preference de 40 a 70°C, 

et la reaction est conduite de mani&re que la polymerisation 
du polymere (a) soit pratiquement totale, en entendant par la 
que le taux de conversion soit d'au moins 9C%, ce qui demande 
ordinairement 3 a lO heures environ. La polymerisation peut 

JO se faire en discontinu ou en continu . 

On peut si l'on veut effectuer la polymerisation 
en presence d'un agent surfactif usuel, des surfactifs non 
ioniques, anioniques ou cationiques bien connus pouvant etre 
employes, mais les surfactifs non ioniques etant toutefois 

35 preferables. 

Dans la preparation de la dispersion aqueuse 
selon cette invention, on peut ajouter des sels raineraux hydro- 
solubles si cela est necessaire, dont des exemples sont 
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les chlorures, nitrates, sulfates et phosphates de metaux et 
d ' ammonium, des exemples caract^ristiques, etant le chlorure de 
sodium et de calcium, le nitrate de calcium, de sodium et 
d' ammonium, le sulfate de potassium, le phosphate de calcium, 
le nitrate d 1 aluminium et le sulfate ferrique, tous ces sels 
pouvant etre employes individuellement ou en melanges. La 
limite sup£rieure ^ la proportion du sel mineral est dictee 
par le fait que ce sel soit en solution dans I'eau, et il peut 
etre ajoute en une fois au debut de la polymerisation, ou bien 
en plusieurs fois a tout moment voulu, entre le debut et la 
fin de la reaction, ou encore il peut etre ajoute apr&s la fin 
de la reaction de polymerisation. 

Ii f addition de sels mineraux aide dans une cer- 
taine mesure & ameiiorer la stabilite et la fluidite de la 
dispersion aqueuse form£e, probablement du fait que le sel 
absorbe l'humidite des particules du polymere forme, rendant 
ainsi ces particules plus compactes et les stabilisant . 

Si par ailleurs cela est necessaire, on peut 
ajouter aux prSsentes dispersions aqueuses un solvant organique 
soluble dans I'eau, -mais ne dissolvant pas le polymere forme, 
des exemples de solvants etant des alcools tels que le methanol, 
I'ethanol, le propanol, 1" ethylene -glycol et le glycerol, 
des cetones comme 1» acetone et la m§ thyl e thy l-c£ tone, des 
others comme le tetrahydrofuranne et le dioxanne, et des 
amides tels que le dime thy lformamide et le dim£thylac£tamide, 
tous ces solvants pouvant etre employes individuellement ou en 
melanges. La proportion du solvant organique peut etre quelconque 
dans la mesure oil il peut se dissoudre dans l*eau, mais. elle 
sera de preference de 1 ^ 50% du poids de l'eau. 

La presence du solvant organique aa cours de 
la polymerisation pouvant probablement provoquer un transfert 
de chaines dans la reaction et abaisser le degr£ de polyme- 
risation du polymere forme, il est bon d' ajouter ce solvant 
seulement apr&s la fin de la polymerisation. L* addition d'un 
solvant organique contribue dans une certaine mesure a amelio- 
rer la stabilite et la fluidite de la dispersion aqueuse formee, 
le mecanisme de cette amelioration etant probablement le 
me me que dans le cas des sels mineraux. 
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Si n^cessaire, les pr€sentes dispersions aqueuses 
peuvent aussi contenir d'autres additifs tels qu 1 agents de 
coloration, pigments, colorants et parfums. 

Les exemples qui suivent sont donn§s pour 
5 illustrer plus en detail la pr£sente invention. 

EXEMPLE 1 : 

Dans un ballon de 500 ml 6quipe d*un agitateur, 
d'un condenseur a reflux et d*un tube d ' introduction d' azote, 
on met 1O0 g d'eau et 20 g d'un poly£thylene-glycol de masse 

lO mol6culaire 20 OOO, on melange pour former une solution et 

on ajoute 30 g d 1 acrylamide, puis tout en purgeant l»int6rieur 
du ballon par un courant d 1 azote, on ajoute comme inducteurs 
de polymerisation 1,2 ml d'une solution aqueuse a 0,84% de 
persulfate d 1 ammonium et 3 ml d'une solution aqueuse a 2% de 

15 tri^thanolamine, et on execute la polymerisation a 45 °C tout 
en agitant. A mesure que la reaction se fait il se forme de 
fines particules et 1' agitation peut etre facilement poursuivie. 
La reaction est termin£e en 5 heures et l'acrylamide restant 
dans la dispersion aqueuse form§e est dos6 par chromatographie 

20 en phase liquide, ce qui donne 0,024% d'acrylamide residuel 
par rapport a la quantity introduite, le taux de conversion 
etant ainsi sup£rieur a 99%. La viscosity de la dispersion 
aqueuse ainsi obtenue, d£termin6e au moyen d'un viscosimdtre 
rotatif,est de 820 poises a 30°C. 

25 Cette dispersion aqueuse reste stable au bout 

d'un mois, et en la m61angeant avec de l'eau pure a une concen- 
tration de 1% en polyacrylamide, et en agitant le melange, on 
obtient en une heure une solution homogene dont la viscosity 
est de 12 poises au viscosimetre rotatif. 

3 0 Une solution aqueuse a 1% d'un polyacrylamide 

en poudre du commerce a haute masse mol^culaire (ayant une 
viscosity intrins^que de 17, mesur^e dans une solution aqueuse 
normale de chlorure de sodium<, ce qui correspond a une masse 
mol^culaire d'environ 500 millions) a une viscosity de 14 

3 5 poises au viscosimetre rotatif, ce qui montre que le polyacry- 
lamide qui a 6t6 form£ dans cet exemple a tout a fait la meme 
masse mol£culaire elev£e . 
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Dans un essai au kaolin, qui constitue une mesure 
du pouvoir precipitant d'un agent de floculation, la dispersion 
aqueuse obtenue dans cet exemple, a la concentration de 1% de 
polyacryl amide, donne un meilleur r^sultat que la solution 
du commerce £galement a 1% de polyacryl ami de . 

On effectue l 1 essai de floculation de Icaolin 
en mettant dans une £prouvette graduee de 100 ml une suspension 
aqueuse a 3% en poids de Xaolin en poudre fine, on ajoute 
une quantity donnee de 1' agent floculant, on agite le melange 
en renversant l'^prouvette plusieurs fois puis on laisse 
reposer et on mesure la vitesse de sedimentation : 





T A B L 


E A U I 


Proportion Vitesse de s£di— 
(ppm) mentation (cm/sec) 


Produit 


selon 1 B invention 


lO 1# 6 


Produit 


du commerce 


10 1,4 



Exemple Comparatif 1 : 

La polymerisation est effectu£e dans les memes 
conditions qu»a !• exemple 1 mais sans ajouter le poly£thylene- 
glycol. Dans les deux ou trois minutes qui suivent l 1 addition 
des inducteurs, la viscosity du melange s'eleve et son agi- 
tation devient impossible » 

EXEMPLE 2 : 

On melange pour former une solution lOO g 
d'eau avec 20 g d'un polyethylene -glycol de masse mol6culaire 
2o p OOO et 5 g d'amidon soluble, puis on ajoute 8 g d'acry- 
laraide et 2 g d'acide acrylique, et 1,12 g d'bydroxyde de so- 
dium pour neutraliser le melange. En polymerisant comme dans 
1 B exemple 1, a mesure que se fait la polymerisation le 
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melange devient trouble et prend un aspect laiteux, mais il 
peut etre suffisamment bien agite, quoiqu'on observe une cer- 
taine elevation de la viscosite. La dispersion agueuse ainsi 
obtenue a une visociste de 440 poises. 

En la rnelangeant avec 10 fois son volume d'eau 
puzeet en agitant, on obtient en une heure environ une solu- 
tion aqueuse homogene ayant une viscosity de 14 poises. 

EXEMPLE 3 : 

On melange pour former une solution 100 g d'eau 
avec 5 g d'alcool polyvinylique et 20 g de polyvinyl pyrroli- 
done, puis on ajoute 25 g de dime thylacryl amide et en proc6dant 
a la polymerisation dans les meraes conditions qu*a l'exemple 1 
on obtient une dispersion aqueuse ayant une viscosite de 630 
poises. 

En rnelangeant cette dispersion avec 5 fois son 
volume d'eau et en agitant, on obtient en une heure environ 
une solution homog&ne dont la viscosity est de 12 poises . 

Exemple comparatif 2 : 

On effectue la polymerisation comme dans 1* exem- 
ple 1 sauf que la quantite* de polyethylene -glycol ajoute 
est de 2 g. Dans les deux ou trois minutes qui suivent le debut 
de la polymerisation la viscosite du melange s*eieve brusque- 
raont, et au bout de 5 mn le melange a forme une sorte de geiee 
qui ne peut plus etre agite e . 

EXEMPLE 4 : 

On melange pour former une solution 100 g d'eau 
avec 40 g de polyethylene -glycol de masse moieculaire 20.000 
et lO g d* acrylamide, on ajoute 4 g d ! un surfactif non ionique 
(EMULGEN PP 150, produit de Kao Atlas Co., Ltd) et en 
executant la polymerisation comme dans 1" exemple 1 on obtient 
une dispersion aqueuse ayant une viscosite de 480 poises. 

Cette dispersion reste stable et meme au bout 
de 2 mois l'eau ne se separe en une couche superieure . 
En la diluant avec 30 fois son volume d'eau pureet en agitant 
on obtient en 40 mn environ une solution homogene dont la 
viscosite est de 16 poises. 
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EXEMPLE 5 : 

On melange pour former une solution 1O0 g 
d'eau avec 15 g d'un poly Ethylene -glycol de masse moleculaire 
6.000, 5 g d'un polypropylene-glycol de masse moleculaire 
5 l.OOO et 5 g de polyethyl&ne-imine, on ajoute a la solution 20 g 
d'acrylamide et 20 g de m^thacrylate d 1 amino-6thyle puis encore 
3 g d'un surfactif cationique (Amiet 208, produit de Kao-Atlas 
Co., Ltd) , et on ajoute comme inducteur de polymerisation 

1 ml d*une solution aqueuse a O, 75% de peroxyde d'hydrogene 
10 et 3 ml d'une solution agueuse a 2% de bisulfite de sodium. 

La polymerisation est effectu£e comme dans l 1 exemple 1 et on 
obtient une dispersion aqueuse ayant une viscosite de 580 poises. 

Cette dispersion reste stable pendant plus de 

2 mois , et en la diluant avec 25 fois son volume d'eau pure, 
15 on obtient en 40 mn environ une solution homogene dont la vis- 
cosity est de 11 poises. 

EXEMPLES 6 a 8 : 

On melange pour former une solution 100 g d'eau 
avec 15 g d'un polyethylene -glycol de masse moleculaire 
20 20.000 et lO g de polyvinylpyrrolidone, oh dissout ensuite 
dans la solution 30 g d'acrylamide et on ajoute du cblorure 
de sodium dans les proportions qui sont indiqu£es au tableau 
II ci-apr&s. En executant la polymerisation comme a 1 ' exemple 
1 on obtient les r£sultats qui sont indiques au tableau II. 

25 TABLEAU II 



Exemple 


6 


7 


8 


Quantity de chlorure de sodium (g) 


O 


5 


lO 


Viscosite de la dispersion 
aqueuse (poises) 


450 


430 


43 O 


Viscosity de la dispersion apres 
dilution a la concentration 
de 1% (poises) 


16 


17 


17 


Temps de formation d'une solu- 
tion aqueuse par dilution a 
l'eau (mn) 


60 


30 


lO 
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EXEMPLES 9 £ 11 : 

On melange pour former une solution 100 g 
d'eau avec IO g d'alcool polyvinylique , 1 g de polyacrylate de 
sodium, IO g d'acrylamide et IO g de m£thacrylate d •amino- 
£thyle, on execute la polymerisation dans les memes conditions 
qu'a l*exemple 1 et a la dispersion formee on ajoute du metha- 
nol dans les quantites qui sont indiqu£es au tableau III, 
qui donne aussi les r£sultats obtenus • 

TABLEAU III 



Exeraple 


9 


IO 


11 


Quantity de methanol (g) 


6 


IO 


30 


Viscosity de la disper- 
sion (poises) 


470 


250 


lOO 


Viscosity de la solution 
aqueuse obtenue par dilution 
a l'eau a la concentration a 
1% (poises) 


12 


13 


13 



15 



EXEMPLE 12 : 

On forme une solution en m61angeant lOO g 
20 d*eau avec 50 g d'un poly6thyl6ne-glycol de masse mol€culaire 
4„000, 50 g de polyvinyl pyrrolidone et lOO g de N-m£thyl- 
acrylamide, et en polymerisant comme dans l'exemple 1 on obtient 
une dispersion aqueuse ayant une viscosity 860 poises. 

En diluant cette dispersion avec 35 fois son 
25 volume d'eau pure on obtient en 60 mn environ, une solution 
homogfene dont la viscosity est de 10 poises. 
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EXEMPLE 13 : 

On forme une solution en melangeant lOO g d'eau 
avec 80 g d'un polyethylene-glycol de masse moleculaire 7.500 
et 70 g de N-hydroxyethyl acrylamide, et en polymer is ant convme 
dans 1' exemple 1 on ol>tient une dispersion aqueuse ayant une 
viscosite de 750 poises. 

En diluant cette dispersion avec 30 fois son 
volume d'eau pure et en agitant on obtient en 60 minutes 
environ une solution homogene dont la viscosity est de 15 poises. 

EXEMPLE 14 : 

En melangeant lOO g d'eau avec 20 g d'un poly- 
ethyle-ne-glycol de masse moleculaire 20.000 on forme une solu- 
tion a laquelle on ajoute 30 g d'acide acrylique et 16,65 g 
d'hydroxyde de sodium, et on ajoute encore une solution 
aqueuse a 10% d'hydroxyde de sodium pour ajuster le pH a 12. 
La polymerisation se fait par ailleurs comrae dans 1' exemple 1 
et a mesure qu'elle progresse le melange forme une suspension 
trouble laiteuse ayant une certaine viscosity, mais qui peut 
etre encore facilement agitee jusqu'a la fin de la polymeri- 
sation. On dose alors par chromatographic en phase liquide 
l*acide acrylique restant, dont une trouye une proportion 
residuelle de 0,022%, le taux de conversion etant ainsi supe- 
rieur a 99%. La dispersion aqueuse ainsi obtenue a une visco- 
sity de 780 poises au viscosimetre rotatif et elle reste 
stable me me apr&s une periode de 1 mois . 

En diluant cette dispersion avec de l'eau pure 
a une teneur en polyacrylate de sodium de O, 5% on obtient en 
une heure une solution homog^ne dont la viscosite est de 5 
poises . 

Une solution aqueuse a 0, 5% d'un polyacrylate 
de sodium en poudre du commerce a haute masse moleculaire 
a une viscosite de 5,5 poises au viscosimetre rotatif, ce 
qui montre que le polyacrylate de sodium forme dans cet exemple 
a une masse moleculaire a peu pr£s aussi eievee . 

Exemple comparatif 3 : 

La polymerisation est effectuee dans les memes 
conditions qu'a 1' exemple 14, mais sans le polyethylene-glycol . 
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Dans les deux ou trois minutes environ qui suivent 1 ' addition 
des inducteurs de polymerisation, la viscosite du melange 
s'eieve et eon agitation devient impossible* 

EXEMPLE 15 : 

5 En meiangeant 100 g d'eau avec 20 g d'un poly- 

ethylene-glycol de masse mol^culaire 20.000 et 5 g d'amidon 
soluble on forme une solution a laquelle on ajoute 8 g d'acide 
acrylique, 2 g d'acrylamide et 4,44 g d'hydroxyde de sodium, 
et on ajoute encore une solution aqueuse a 10% d'hydroxyde de 
lO sodium pour ajuster le pH du melange a 12. 

En polym6risant comme dans l'exemple 1 on 
obtient une dispersion aqueuse ayant une viscosite* de 450 poises • 

En diluant cette dispersion avec 20 fois son 
volume d'eau pure et en agitant on obtient en une heure environ 
15 une solution homogene dont la viscosite" est de 5 poises. 

EXEMPLE 16 z 

On effectue la polymerisation comme dans l'exem- 
ple 1, raais en remplagant les 25 g de dimethylacrylamide par 
25 g d'acide meth acrylique, et en ajoutant pour la neutrali- 
20 sation 6,98 g d'hydroxyde de sodium, ce qui donne une dispersion 
aqueuse ayant une viscosity de 420 poises. 

Cette dispersion reste stable meme apres une 
dur£e de 1 mois, et en la diluant avec de 1'eau ^ une teneur 
en polymethacrylate de sodium de 1%, il se forme en une heure 
25 environ une solution homogene dont la viscosite" est de 6 poises. 

Exemple comparatif 4 : 

La polymerisation est effectuee dans les meraes 
conditions qu'a l'exemple 14, sauf que la quantity du poly- 
ethylene -glycol est de 2 g. Deux ou trois minutes apres le 
30 debut de la polymerisation la viscosite du melange s'eieve brus- 
quement et il se forme en 5 minutes une sorte de geiee qui ne 
peut plus etre agitee- 

EXEMPLE 17 s 

On effectue la polymerisation comme dans l'exem- 
35 pie 4 sauf que la quantite du polyethylene -glycol est de 30 g 
et que I 1 on utilise 60 g d'acide acrylique a la place 
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de lO g d^crylamide, ce qui donne une dispersion agueuse ayant 
une viscosity de 400 poises. 

Cette dispersion reste stable et elle ne flocule 
pas meme au bout de 2 mois . En la diluant avec 60 fois son vo- 
5 lume d'eau pure et en agitant on obtient en 45 minutes environ 
une solution homogene dont la viscosite est de 6 poises. 

EXEMPLE 18 : 

En m£langeant 100 g d'eau avec 15 g d B un poly- 
ethylene -glycol de masse mol^culaire 6.000, 5 g d'un poly- 

lO propylene-glycol de masse mol^culaire l.OOO et 5 g de poly- 

6thylene-imine on forme une solution a laquelle on ajoute 20 g 
d'acide acrylique et 20 g d'acide methacrylique, puis on 
ajoute del'hydroxyde de sodium pour neutraliser les acides, 
et on ajoute encore 2 g d'un surfactif non ionique (EMUI/3EN 

15 PP 230 , produit de Kao-Atlas Co., Ltd) et 1 g d'un autre sur- 
factif non ionique (EMULGEN 903, produit de Kao-Atlas CO., 
Ltd), et comme inducteur de polymerisation 3 ml d'une solution 
agueuse a 2% de bisulfite de sodium. 

En polymerisant comme dans I'exemple 1 on 

20 obtient une dispersion aqueuse ayant une viscosite* de 470 poises. 

Cette dispersion reste stable meme au bout de 
2 mois, et en la diluant avec 50 fois son volume d'eau pure 
et en l 1 agitant il se forme en 45 minutes environ une solu- 
tion homogene dont la viscosity est de 5,5 poises. 

25 EXEMPLE S 19 a 21 : 

En ra£langeant lOO g d'eau avec 15 g d'un poly- 
ethylene -glycol de masse mole*culaire 20.000 et 10 g d'alcool 
polyvinylique on forme une solution dans laquelle on dissout 
30 g d'acide acrylique, puis on ajoute du chlorure de sodium 

30 dans les proportions qui sont indiqu£es au tableau IV et on 

polymerise dans les memes conditions qu'a l'exemple 1, les r£- 
sultats obtenus etant groupers dans le tableau IV. 



Tableau IV page suivante 
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TABLEAU IV 



Exemple 


19 


20 


21 


Quantity de chlorure de 
sodium (g) 


O 


io 


15 


Viscosity de la dispersion 
agueuse (poises) 


570 


320 


200 


Viscosity de la solution aqueuse 
obtenue par dilution & I'eau de 
la dispersion k la concentration 
de 1% (poises) 


5,5 


5,4 


5,5 


Temps de la formation de la so- 
lution aqueuse (minutes) 


45 


15 


7 



IO 



EXEMPLE S 22 & 24 : 

En melange ant lOO g d*eau avec 5 g d'alcool 
15 polyvinylique et IO g de polyvinylpyrrolidone on forme une 

solution & laquelle on ajoute 10 g d'acide acrylique et IO g 
d'acide m£th acrylique, puis on polymerise sans neutraliser et 
quand la polymerisation est termin6e on ajoute du methanol 
dans les quantit^s indiqu£es au tableau V# lequel donne aussi 
20 les r^sultats obtenus . 

TABLEAU V 
Exemple 22 2 3 24 



25 



Quantity de methanol (g) 


O 


IO 


30 


Viscosity de la disper- 
sion (poises) 


550 


220 


70 


Viscosite" de la solution 

obtenue par dilution 

^ la concentration de 1% 


5,5 


5,6 


5,6 
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EXEMPLE 25 : 

En m£langeant lOO g d'eau avec 50 g d'un poly- 
£thyl£ne-glycol de masse mol£culaire 6.O0O et SO g de poly- 
vinylpyrrolidone on forme une solution a laquelle on ajoute 
5 lOO g d'acide chloroacrylique, et on ajoute encore 6 ml d'une 
solution aqueuse a 2% d'hydroxyde de potassium. 

En polym^risant comme dans l'exemple 1 on 
obtient une dispersion aqueuse ayant une viscosity de 890 poises. 

En diluant cette dispersion avec de l'eau 
lO pure & une teneur de O, 5% en poly (a-chloroacrylate de potassium) 
et en agitant on obtient en 60 mn environ une solution homo- 
g&ne dont la viscosity est de 7 poises. 

EXEMPLE 26 : 

Dans un ballon de 300 ml equipe d'un agitateur , 

15 d'un condenseur reflux et d'un tube d 1 introduction d' azote 
on met lOO g d'eau et 20 g d'un poly6thyl&ne-glycol de masse 
mcl£culaire 20.000, on melange pour former une solution puis 
on ajoute 36 g de m£thacrylate de dime thyl ami no6thyle, et 
tout en purgeant le ballon par un courant d* azote on ajoute 

20 encore 5 ml d'une solution aqueuse h 1% de persulfate d* ammo- 
nium et 5 ml d'une solution aqueuse a 6% de tri6thanol amine • 
On polymerise ^ 60°C tout en agitant, sous atmosphere d'azote, 
et & mesure que se fait la reaction le melange devient trouble en 
prenant un aspect laiteux et sa viscosity s'£leve progressi- 

25 vement, mais il peut cependant etre suffisamment bien agite . 

La polymerisation est termin6e en 3heures « Le monomfere restant 
est alors dos€ par chromatographic en phase liquide, ce qui 
donne une quantity r£siduelle de ce monomere de O, 015%, le 
taux de conversion £tant ainsi sup^rieur a 99%. La viscosite 

3 0 de la dispersion aqueuse ainsi obtenue est de 250 poises, 
a6termin£e au moyen d'un viscosimetre rotatif a 30°C . 

En diluant cette dispersion aqueuse a 30 fois son 
volume avec de l'eau a une concentration de 1% en poly (methacrylate 
de dim£thylamino£thyle) il se forme rapidement une solution 

3 5 aqueuse homogene dont la viscosite est de 4,5 poises a 30°C 

au viscosimetre rotatif, et qui est stable meme apres une dur6e 
de 1 mois • 
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Exemple comparatif 5 : 

On polymerise comme dans 1 ' exemple 26 mais 
sans le polyethylene-glycol . En 3 a 5 minutes apres l'addition 
des inducteurs de polymerisation la viscosite du melange 
reactionnel s'eieve brusqueraent et on observe I'effet 
Weisseriberg. Le melange ne peut done plus etre agite . 

EXEMPLE 27 : 

En mSlangeant 100 g d'eau avec 20 g d'un poly- 
ethylene -glycol de masse mol6culaire 20.000 et 5 g d'amidon 
soluble on forme une solution a laquelle on ajoute 6 g de 
methacrylate de dimethylaminoethyle et 4 g d» acrylamide . En 
polym£risant dans les memes conditions qu'a 1' exemple 26 le 
melange devient trouble et prend un aspect laiteux a mesure 
que se fait la reaction, et bien que l*on observe une certaine 
€16vation de viscosite, il peut tou jours etre bien agite. La 
dispersion aqueuse ainsi obtenue a une viscosite de 300 poises. 

En diluant cette dispersion £ 3 fois son vo- 
lume avec de l'eau on obtient une solution aqueuse homogene 
dont la viscosite est de 7,5 poises. 

Exemple comparatif 6 : 

On polymerise dans les memes conditions qu 1 a 
1' exemple 26 sauf que la quantite du polyethylene -glycol est 
de 2 g. En 3 a 5 minutes apres 1* addition des inducteurs 
la viscosite du melange s'eieve brusqueraent et il se forme en 
10 minutes une sorte de gelee qui ne peut plus etre agitee. 

EXEMPLE 28 : 

En roeiangeant 100 g d'eau avec 5 g d'alcool 
polyvinylique et 20 g de polyvinylpyrrolidone on forme une 
solution a laquelle on ajoute 18,8 g d'acrylate de diethylamino- 
ethyle, et en polymerisant comme dans 1* exemple 26 on obtient 
une dispersion aqueuse ayant une viscosite de 340 poises. 

En diluant cette dispersion avec de l'eau a 
15 fois son volume on obtient une solution aqueuse dont la vis- 
cosite est de 3,0 poises. 
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EXEMPLE 29 : 

On melange 100 g d'eau avec 16 g d'un poly- 
ethylene -glycol de masse moleculaire 11*000 et 1 g d'oxyde de 
polyethylene ayant une masse moleculaire de 100.000, puis on 
ajoute 33 g de chlorure de P-methacroyloxyethyl trimethyl 
ammonium et en polymirisant comme dans l'exemple 26 on obtient 
une dispersion aqueuse dont la viscosite est de 450 poises. 

Eh diluant cette dispersion a 22 fois son vo- 
lume avec de I'eau on ohtient une solution aqueuse ayant une 
viscosite de 2,7 poises. 

EXEMPLE 30 : 

En meiangeant 100 g d'eau avec 12,5 g d'un 
polyethylene-glycol de masse moleculaire 20.000 et 1 g d'oxyde 
de polyethylene ayant une masse moleculaire de 1.000.OOO a 
1.700.000 on forme une solution a laquelle on ajoute 20 g de 
chlorure de P-methacroyloxyethyl trimethyl ammonium et 17,5 g 
d' acrylamide, et tout en purgeant I'interieur du ballon de 
reaction en faisant passer un courant d' azote on ajoute 1 ml 
d'une solution aqueuse a O, 75% de peroxyde d'hydrogene et 
3 ml d'une solution aqueuse a 2% de bisulfite de sodium, puis 
on polymerise pendant 4 heures a 45°C tout en agitant. Apres 
le debut de la polymerisation le melange devient aussitot 
trouble en prenant un aspect laiteux et sa viscosite augmente pro- 
gressivement mais il peut cependant etre encore bien agite . 
La dispersion aqueuse ainsi obtenue a une viscosite de 530 
poises . 

En diluant cette dispersion avec de I'eau a 
2 5 fois son volume on obtient une solution aqueuse dont la 
viscosite est de 8 poises. 

EXEMPLE 31 s 

En meiangeant 100 g d'eau avec 15 g d'un poly- 
ethylene -glycol de masse moleculaire 6.000 et 2 g d'oxyde de 
polyethylene ayant une masse moleculaire de 500.000 on forme 
une solution a laquelle on ajoute 3 g d'un agent surfactif 
(EMULGEN PP 2901 puis on ajoute 20 g de methacrylate de di- 
me thy 1 ami noe thy le et lO g de me thacryl amide , et en polymerisant 
comme a l a exemple 26 on obtient une dispersion aqueuse ayant 
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une viscosity de 450 poises. 

En diluant cette dispersion avec de I'eau & 
22 fois son volume on obtient une solution agueuse dont la 
viscosity est de 8,5 poises. 

5 EXEMPLE 32 : 

En m£langeant 100 g d'eau avec 20 g d'alcool 
polyvinylique on forme une solution ^ laquelle on ajoute 30 g 
d'acrylamide et 5 g d 1 acrylonitrile, et en polym£risant par 
ailleurs comme dans l'exemple 1, on obtient une dispersion 
10 aqueuse ayant une viscosity de 550 poises. 

En diluant cette dispersion ^ I'eau ^ une teneur 
en polymere de 1% on obtient une solution agueuse dont la vis- 
cosity est de 17 poises. 

EXEMPLE 33 : 

15 On opere comme dans l'exemple 32 mais avec 2 g 

d 1 acetate de vinyle au lieu de 5 g d' acrylonitrile, ce qui 
donne une dispersion aqueuse ayant une viscosity de 500 poises . 
En diluant cette dispersion & l f eau k une teneur en polymere 
de 1% on obtient une solution dont la viscosity est de 16 poises. 

20 EXEMPLE 34 : 

On effectue la polymerisation comme dans l'exem- 
ple 1, sauf que I'on melange 100 g d'eau avec 20 g de polyethy lene- 
glycol de masse mol£culaire 20.000 et ^ la solution form£e 
on ajoute 25 g d'acrylamide et 5 g de N-vinylpyrrolidone . On 
25 obtient ainsi une dispersion aqueuse ayant une viscosity de 
600 poises . 

En diluant cette dispersion a l'eau & une con- 
centration en polymere de 1% on obtient une solution aqueuse 
dont la viscosity est de 18 poises. 

3 0 EXEMPLE 35 : 

On effectue la polymerisation comme dans l'exem- 
ple 34 mais avec 5 g de N-vinylpyridine au lieu de 5 g de 
vinylpyrrolidone, ce qui donne une dispersion aqueuse ayant 
une viscosity de 500 poises. 
35 En diluant cette dispersion a une concentration 

en polymere de 1% on obtient une solution aqueuse dont la 
viscosity est de 15 , 5 poises «, 
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EXEMPLE 36 : 

On effectue la polymerisation dans les memes 
conditions qu'a l'exemple 1 mais en utilisant 100 g d'eau, 
15 g d'un polyethyl&ne-glycol de masse moleculaire 20.000, 
5 1 g d'oxyde de polyethylene ayant une masse moleculaire de 

100.000 & 150.000 et 30 g d" acrylamide, ce qui donne une dis- 
persion agueuse ayant une viscosite de 450 poises. 

En diluant cette dispersion a une concentration 
en polym£re de 1% on obtient une solution dont la viscosity 
10 est de 18 poises . 

EXEMPLE 37 : 

On effectue la polymerisation comme dans 
l'exemple 1, mais en employant 100 g d'eau, 15 g d*un polyethyld- 
ne-glycol de masse moleculaire 10.0CO, 1 g d'oxyde de poly- 
15 ethylene ayant une inasse moleculaire de l.OOO.OOO a 1 -700.000 
et 30 g d' acrylamide, ce qui donne une dispersion aqueuse 
ayant une viscosite de 500 poises. 

En diluant cette dispersion a une teneur en po- 
lym&re de 1% on obtient une solution aqueuse dont la viscosite 
20 est de 17,5 poises. 

EXEMPLE 38 : 

On effectue la polymerisation comme dans 
l'exemple 14 mais avec 100 g d'eau, 20 g d'alcool polyvinylique, 
et 30 g d'acide acrylique, 16,2 g d'Tiydroxyde de sodium et 
25 5 g d'acrylonitrile, ce qui donne une dispersion aqueuse ayant 
une viscosite de 450 poises. 

En diluant cette dispersion a une teneur en 
polym^re de 0, 5% on obtient une solution aqueuse dont la 
viscosite est de 7 poises. 

30 EXEMPLE 3 9 : 

On effectue la polymerisation comme dans l'exem- 
ple 38 mais avec 2 g d' acetate de vinyle au lieu de 5 g 
d'acrylonitrile, ce qui donne une dispersion aqueuse ayant 
une viscosite de 400 poises. 
35 En diluant cette dispersion a une teneur en 

polym£re de 0,5% on obtient une solution aqueuse dont la vis- 
cosite est de 6,8 poises. 
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EXEMPLE 40 : 

On effectue la polymerisation comme dans l'exem- 
pie 26 raais avec 30 g de methacrylate de dimethyl amino-2- 
hydroxy-propyle au lieu de 36 g de methacrylate de dimethyl- 
5 aminoe thyle, ce qui donne une dispersion aqueuse ayant une 
viscosity de 270 poises. 

En diluant cette dispersion & une teneur en 
polymere de 1% on obtient une solution aqueuse dont la viscosi- 
ty est de 5,5 poises. 

10 EXEMPLE 41 : 

On effectue la polymerisation comme dans 
1 1 exeraple 26 roais avec 30 g d'acrylate de di methyl ami noethyle 
au lieu de 36 g de methacrylate de dimethyl ami noy thyle, ce 
qui donne une dispersion aqueuse ayant une viscosity de 290 
15 poises. 

En diluant cette dispersion & une teneur en 
polym&re de 1% on obtient une solution aqueuse dont la viscosi- 
ty est de 5 poises • 

EXEMPLE 42 • 

20 On effectue la polymerisation comme dans l'exem- 

ple 26 mais avec 30 g de sulfate de P-methacroyloxyethyl 
trimethyl ammonium au lieu de 3 6 g de me thacrylate de dime- 
thyl aminos thyle, ce qui donne une dispersion aqueuse ayant une 
viscosity de 260 poises. 

25 En diluant cette dispersion a une teneur en 

polymere de 1% on obtient une solution aqueuse dont la viscosity 
est de 4,7 poises. 

EXEMPLE 43 : 

On effectue la polymerisation comme dans l'exera- 
30 pie 26 mais avec 30 g de methacrylate de dimethyl ami noe thyle 
et 5 g d* acrylonitrile au lieu de 36 g de methacrylate de 
dimethyl ami noe thyle, ce qui donne une dispersion aqueuse 
ayant une viscosite de 180 poises. 

En diluant cette dispersion a une teneur en 
35 polymere de 1% on obtient une solution aqueuse dont la visco- 
sity est de 4 poises. 
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EXEMPLE 44 : 

On effectue la polymerisation dans les memes 
conditions qu 1 ^ l'exemple 43 mais avec 2 g d 1 acetate de vinyle 
au lieu de 5 g d' acrylonitrile, ce qui donne une dispersion 
5 agueuse ayant une viscosite de 220 poises . 

En diluant cette dispersion a une teneur en 
polymere de 1% on obtient une solution aqueuse dont la visco- 
site* est de 4,5 poises, 

EXEMPLE 45 : 

lO On effectue la polymerisation comme !l l'exemple 

26 mais avec 30 g de cblorure de p-metbacroyloxytrimethyl 
ammonium et 5 g de N-vinylpyrrolidone au lieu de 36 g de 
methacrylate de dimethyl aminos thy le, ce qui donne une dispersion 
aqueuse ayant une viscosite de 23 O poises. 

15 En diluant cette dispersion a une teneur en 

polymere de 1% on obtient une solution aqueuse dont la visco- 
site* est de 3,8 poises. 

EXEMPLE 46 : 

On effectue la polymerisation comme dans l'exem- 
20 pie 45 mais avec 5 g de N-vinylpyridine au lieu de 5 g de N- 
vinylpyrrolidone, ce qui donne une dispersion aqueuse ayant 
une viscosite de 210 poises. 

En diluant cette dispersion a une teneur en 
polymere de 1% on obtient une solution aqueuse dont la visco- 
25 site est de 4 poises. 



« 



28 

2429225 

REVENDICATIONS 
l.-Proc£de de preparation d'une dispersion 
agueuse d'une composition de mati&re. polym&re hydrosoluble 
ayant une bonne stabilite et une bonne fluidite, procede selon lequel 

5 on polymerise (a) un ou plusieurs monon^res a insaturation 

£thyl£nique pouvant former un polym&re hydrosoluble dans une 
solution aqueuse de (b) un ou plusieurs polym^res hydrosolu- 
bles diff£rents du polym^re du monomere (a), la solution 
aqueuse contenant 3 a 150 parties en poids du polymere hydro- 

10 soluble (b) pour 100 parties en poids d'eau, la proportion du 
monomere (a) £tant de 10 a 150 parties en poids pour 1O0 par- 
ties d'eau et le rapport pond£ral (a) : (b) 6tant compris entre 
1:5 et 5:1. 

2 ♦-Procede selon la revendication 1 dans 
15 lequel la solution aqueuse contient 5 a 125 parties en poids 

du polym&re hydrosoluble (b) pour 100 parties en poids d'eau. 

3.- Procede selon la revendication 2 dans 
lequel la solution aqueuse contient 10 a lOO parties en poids 
du polymere (b) pour lOO parties d'eau. 
20 4.- Procede selon I'une quelconque des reven- 

dications 1 a 3 dans lequel la proportion du monomere (a) est 
de 10 a lOO parties en poids pour lOO parties en poids d'eau. 

5. - Procede selon l'une quelconque des revendi- 
cations 1 a 4 dans lequel le rapport ponder al du monomere (a) 

25 au polymere (b) est compris entre 1:2,5 et 2,5:1. 

6. - Procede selon l'une quelconque des revendi- 
cations precedentes dans lequel le monomere (a) comprend un 
groupe acryloyle . 

7. - Procede selon l'une quelconque des revendi- 
3 0 cations precedentes dans lequel le monomere (a) est choisi 

parmi des composes de formules : 

R 1 



35 



I 




CH 2 « C - C - N XT (I) 



1 2 3 

R repr^sentant I'hydrogene ou un methyle, et R et R repre- 
sent ant chacun, independamment I'un de 1' autre, I'hydrogene, 
un alkyle en c 1 "' c 5 ou un hydroxy-alkyle en c 1 ^ 5 ' 
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R 
I 

CH = C - C - OX (II) 
2 H 

o 

5 R repr^sentant l"hydrog£ne, un methyl e ou un halogene et 
l*hydrog£ne, un m£tal alcalin ou le groupe -NH 4 * et 

R 1 
I 

CH„ = C — C — OY (III) 
2 II 

10 o 

R 1 repr6sentant l'hydrogene ou un mgthyle et Y un groupe 
R 5 * " ^ R 8 



N ou -R 7 N® R 9 Z e , dans lesquels 

^\ R 10 

.4 . _7 



r et R repr^sentent chacun un a] Xylene ou un hydroxy- 

5 6 8 9 

allcyl&ne en C 0 a C c , R , R , R et R repr6sentent chacun. un 
allcyle en c i~ c s' R repr^sente un allcyle en c 1 "- c 5 ' un 
benzyle, ou un groupe -CH 2 COOH et Z un anion halogene, 

20 S0 3 OCH 3 , 1/2 S0 4 , CH 3 S0 3 ou CE^COO. 

8. Proc6d£ selon l'une quelconque des reven- 
dications pr£c6dentes dans leguel le monom&re (a) est choisi 
parmi 1* aery 1 amide, le mono- et le di-m£thacryl amides, le 
N-hydroxy6thylacrylamide, l , acide acrylique, des acrylates 

25 de m£taux alcalins, l^cide mSthacrylique et des m£thacrylates 
de ro£taux alcalins, l*acide a-chloroacrylique, le m£thacrylate 
de dim§thylamino-6thyle, l'acrylate de diethyl ami no~6thyle , le 
chlorure de P-m£thacroyloxy£thyl trimethyl ammonium et le sulfate 
de £-m§thacroyloxyethyl trimethyl ammonium* 

3 0 9.- Proc^d^ selon l'une quelconque des revendi- 

cations pr£c£dentes dans leguel le polymere hydrosoluble (b) 
est choisi parmi des polym^res ayant une masse mol^culaire de 
3QO a lO OOO et qui comprennent des motifs d'un ou de plu- 
sieurs groupes fonctionnels choisis parmi les groupes ether, 

35 hydroxyle, carboxyle, sulfone, ester sulfurique, amino, imino, 
amino tertiaire, ammonium quaternaire et hydrazine 

lO.- Proc6d6 selon l'une quelconque des reven- 
dications pr6c6dentes dans lequel le compos ant employe comme 
polymere (b) comprend un polymere hydrosoluble ayant, dans ses 
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motifs, un ou plusieurs groupes fonctionnels choisis parmi les 
groupes ether, hydroxyle et carbonyle . 

11. - Procede selon la revendication 10, dans 
lequel le compos ant employe comme polym^re (b) coraprend au 

5 moins 10 % en poids du polym^re hydros oluble & motifs de grou- 
pes fonctionnels choisis parmi les groupes ether, hydroxyle et 
carboxyle . 

12. - Procede selon l'une guelconque des reven- 
dications pr6c6dentes, dans lequel le polym^re hydrosoluble (b) 

10 est choisi parmi des polyethylene glycols et des oxydes de 

polye* thylenes, l'alcool polyvinylique, des copolym^res d'ethy- 
l£ne glycol et de propylene glycol , un polypropylene glycol, 
une polyethylene-imine, la polyvinyl pyrrolidone, la polyvinyl 
pyridine et l*amidon soluble, 

15 13.- Procede selon l'une quelconque des reven- 

dications pr6c6dentes dans lequel la polymerisation est effec- 
tu£e en presence d'un inducteur radicalaire a une temperature 
de 10 a 100°C jusqu'a ce que le taux de conversion du mono- 
mere atteigne au moins 90 

20 14.- Procede selon l'une quelconque des reven- 

dications precedentes dans lequel la polymerisation est effec- 
tuee en presence d'un sel mineral hydrosoluble dans une propor- 
tion dans laquelle ce sel est entierement soluble dans l'eau, 
ou bien on ajoute ce sel dans la proportion indiquee h la dis- 

25 persion resultant de la polymerisation. 

15. - Procede selon l'une quelconque des reven- 
dications precedentes dans lequel, apr£s la polymerisation, 

on ajoute a la dispersion form6e un solvant organique soluble 
dans l'eau mais ne dissolvant pas la composition polymere 
30 formee, dans une proportion dans laquelle ce solvant se dissout 
entierement dans l'eau. 

16. - Les dispersions aqueuses de compositions 
de matiferes polym^res obtenues par un procede selon l'une 
quelconque des revendications precedentes . 
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